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SI/cs 990680 
15. MSrz 2000 



PATENTANSPRUCHE 

Verfahren zum Erzeugen einer Metallegierung, bei dem 
der Metallegierung in einem Behaiter unter Oberdruck 
ein bestimmter, gewunschter Gehalt an einer im 
Normalzustand gasfermigen Legierungskomponente 
zugefuhrt wird, d a d u r c h 
gekennzeichnet, 

- dafi der in dem Behaiter enthaltenen Atmosphare die 
gasformige Legierungskomponente und ein Inertgas 
in solchen Mengen zugegeben wird, daft in der 
Atmosphare ein bestimmtes anfangliches 
Konzentrationsverhaitnis zwischen der gasformigen 
Legierungskomponente und dem Inertgas besteht, 

- daft die zeitliche Veranderung des Gesamtdrucks, 
die zeitliche Veranderung der Konzentration des 
Inertgases und der gasformigen 
Legierungskomponente in der im Behalter 
enthaltenen Atmosphare sowie die zeitliche 
Veranderung der mittleren Gastemperatur der in dem 
Behalter enthaltenen Atmosphare ermittelt werden, 

- daft unter Berucksichtigung des jeweiligen 

Gesamtdrucks, der jeweiligen Konzentration des 
Inertgases, der jeweiligen Konzentration der 
gasformigen Legierungskomponente sowie der 
jeweiligen Gastemperatur der in Folge von 
Undichtigkeiten des Behaiters eintretende 
Inertgas-Massenverlust der im Behalter enthaltenen 
Atmosphare ermittelt wird. 
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- da6 anhand des anfanglichen 
Konzentrationsverhaitnisses ein theoretischer 
Massenverlust der Atmosphare an der gasformigen 
Legierungskomponente bestimmt wird, welcher sich 
aufgrund der Undicht igkeiten einsteilt, 

- daB anhand eines Vergleichs des theoretischen 
Massenverlusts mit dem tatsachlichen 
Massenverlust, welcher unter Berucksichtigung der 
jeweiligen tatsachlichen Konzentration der 
gasformigen Komponente in der im Behalter 
enthaltenen Atmosphare festgestellt wird, der 
Massenanteil der gasformigen Komponente ermittelt 
wird, der in die Metallegierung ubergegangen ist, 
und 

- dais der in dem Behalter enthaltenen Atmosphare 
unter Berucksichtigung des in die Metallegierung 
ubergegangenen Massenanteils und der durch 
Undichtigkeiten verlorenen Massenverluste der 
gasformigen Legierungskomponente diese 
Legierungskomponente so lange und in solchen Mengen 
zudosiert wird, da/3 nach Beendigung des Verfahrens 
die Metallegierung den gewanschten Gehalt an der 
gasformigen Legierungskomponente besitzt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dafi durch die 
Zudosierung der gasformigen Legierungskomponente ein 
bestimmter Gesamtdruck und ein bestimmter 
Partialdruck der gasformigen Legierungskomponente 
auf rechterhalten werden. 
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3. Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dali 
zusatzlich 2u der gasformigen Legierungskomponente 
Inertgas zudosiert wird. 



4 



5, 



Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daft 
die Zudosierung der gasformigen Legierungskomponente 
unabhangig von dem Inertgas erfolgt. 



Verfahren nach einem der voranstehenden AnsprQche, 
dadurch gekennzeichnet, dafl 
die Zudosierung der gasfSrmigen Komponente mittels 
fester, die gasformige Komponente in gebundener Form 
enthaltener Partikel erfolgt, welche bei Erhitzung 
die gasfbrmige Legierungskomponente in einer 
bekannten Konzentration freisetzen. 



Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dali 
die mittlere Gastemperatur ermittelt wird, indem die 
Temperatur der im Behalter enthaltenen Atmosphere an 
mindestens einem Ort gemessen wird und ausgehend von 
dieser gemessenen Temperatur unter BerOcksichtigung 
einer zuvor empirisch ermittelten Korrelation die 
mittlere Gastemperatur ermittelt wird. 



Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet,' daB 
die mittlere Gastemperatur anhand eines 
Druckanstieges ermittelt wird, der in dem Behalter 
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8. 



9, 



durch eine kurzzeitige Zugabe eines bekannten 
Inertgasvolumens ausgelOst wird. 



Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, da/3 
die gasformige Komponente Stickstoff ist. 



Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 
das Inertgas Argon ist. 



10. Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daB 
die Metallegierung eine Stahllegierung ist. 

11. Verfahren nach einem der Ansprtiche 5 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 
die festen Partikel pulver- oder granulatf Qrmig 
zudosiert werden. 



12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch 

gekennzeichnet, dafi die festen 
Partikel durch ein Metallnitrid oder -carbonitrid 
gebildet sind. 



13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch 

gekennzeichnet, dafi die Partikel 
Siliziumnitrid, Chromnitrid, Mangannitrid und / oder 
Kalkstickstof f enthalten. 
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14. Verfahren nach einem der voranstehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, da/i 
die Metallegierung in fester Form in den Behaiter 
eingebracht und daft in dem Behalter ein 
UmschmelzprozeB durchgefuhrt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch 
gekennze.ichnet, da/i der 
Umschmelzprozefi als Elektrolichtbogen- oder 
Elektroschlackenumschmelzprozefi durchgefuhrt wird. 



16, 



Verfahren nach einem der AnsprUche 14 oder 15, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 
das pro Zeiteinheit umgeschmolzene Volumen der 
Metallegierung erfalit wird und bei der Ermittlung der 
zudosierten Menge der gasformigen 
Legierungskomponente berticksichtigt wird. 



17. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens gemaft 
einem der Anspruche 1 bis 16 

- mit einem Behalter zur Aufnahme einer AtmosphSre 
und einer Metallegierung unter Oberdruck, 

- mit einer Erwarmungseinrichtung, mittels der aus 
der Metallegierung eine Schmelze erzeugbar ist, 

- mit einer Dosiereinrichtung zum Einbringen einer im 
Normalzustand gasformigen Legierungskomponente in 
den Behalter, 

- mit einer Dosiereinrichtung zum Einbringen eines 
Inertgases in den Behalter, 

- mit einem Drucksensor zum Erfassen des Gesamtdrucks 
der in dem Behalter enthaltenen Atmosphare, 
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- mit einem Temperatursensor zum Erfassen der 
Temperatur der AtmosphSre an mindestens einem Ort, 

- mit einer Einrichtung zur Ermittlung der 
Konzentrationen des Inertgases und der gasf5rmigen 
Legierungskomponente in der im Behalter enthaltenen 
Atmosphare, 

- mit einer Auswerteinheit , welche den Gesamtdruck, 
die Temperatur der Atmosphare und die 
Konzentrationen des Inertgases und der gasf6rmigen 
Legierungskomponente auswertet und 

- mit einer Steuereinrichtung, welche die Dosierung 
des Inertgases und der gasformigen 
Legierungskomponente in Abhangigkeit vom Ergebnis 
der Auswertung der Auswerteinrichtung steuert. 

18. Vorrichtung nach Anspruch 17, dadurch 

gekennzeichnet, da/5 ein Ventil zum 
Ablassen der in dem Behalter enthaltenen Atmosphare 
vorgesehen ist. 



19. Vorrichtung nach einem der AnsprOche 17 oder 18, 
dadurch gekennzeichnet, daB 
die Erwarmungseinrichtung nach Art eines Induktions- 
Oder Lichtbogenofens ausgebildet ist. 



20. Vorrichtung nach einem der Anspruche 17 bis 19, 

dadurch gekennzeichnet, d'aB 
eine Dosiereinrichtung zum Einbringen von festen 
Partikeln in den Behalter vorgesehen ist. 
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21. Vorrichtung nach Anspruch 20, d a d u r c h 

gekennzeichnet, daB eine Einrichtung 
2ur Erfassung der von der Dosiereinrichtung in den 
Behalter eingebrachten Menge an Partikeln vorgesehen 
ist und d a 13 die Auswerteinrichtung die 
eingebrachte Menge bei der von ihr durchgef uhrten 
Auswertung berucksichtigt . 



22. Vorrichtung nach einem der Ansprtiche 17 bis 21, 

dadurch gekennzeichnet, d'aI3 
eine Melieinrichtung vorgesehen ist, welche das 
erschmolzene Volumen der in dem Behalter enthaltenen 
Metalliegerung erfaftt, und daB die 
Auswerteinrichtung den von der MeBeinrichtung 
ermittelten Wert bei der von ihr durchgef uhrten 
Auswertung berucksichtigt. 
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Verfahren xur Kontrolle und Einstellung der Konzentration 
einer Gaskomponente in einer Schmelze und Vorrichtung zu 

dessen Durchf uhning 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Erzeugung von 
Metallegierungen mit einer gewtinschten Konzentration 
einer fur ihre Eigenschaf ten relevanten Gaskomponente in 
einem nicht vollig gasdichten Behaiter und eine 
Vorrichtung zur Durchf Uhrung dieses Verfahrens. 
Insbesondere betrifft die Erfindung einen Umschmelzprozeft 
zur Erzeugung eines Stahls mit einem hohen und exakt 
einzustellehden Stickstof f gehalt . 

Seit geraumer Zeit besteht groBes Interesse am Einsatz 
von stickstof fhaltigen Stahlen. Zu diesen Werkstoffen 
gehoren z.B. rostfreie austenitische Legierungen, welche 
neben Chrom und Mangan gelosten Stickstoff in Mengen von 
0,5 bis 1,5 Masse-% enthalten. Solche Stahle besitzen 
eine ungewohnliche Kombination von hochster Festigkeit 
und zahigkeit und zusatzlich einen aufterordentlich hohen 
Korrosionswiderstand. So werden z.B. aus einer von der 
Anmelderin unter der Handelsbezeichnung "P900" 
angebotenen, 18 % Chrom, 18 % Mangan sowie 0,6 - 
1,2 Masse-% Stickstoff aufweisenden Stahllegierung 
Kappenringe geschmiedet, welche den hohen technischen 
Anforderungen in Stromgeneratoren von GroBkraf twerken 
genQgen. 
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Eine anderes Beispiel fur stickstof f haltige Stable sind 
neue martensitische Werkzeugstahle, welche neben einem 
erhohten gelosten Stickstof fgehalt auch Hartphasen in 
Form von ausgeschiedenen Nitriden und/oder Carbonitriden 
enthalten. Diese Werkstoffe verbinden hohe Harte und 
Verschlei/Sfestigkeit mit einem auftergewohnlichen 
Korrosionswiderstand. So hat sich z.B. eine ebenfalls von 
der Anmelderin unter der Marke "Cronidur" angebotene 
Legierung der Firma VSG Energie- und Schmiedetechnik mit 
15 % Chrom, 1 % Molybdan, 0,3 % Kohlenstoff sowie 0.38 % 
Stickstoff als besonders widerstandsf ahig gegen den 
Korrosionsverschlei/3 bei den Lagern von 
Flugzeugtriebwerken erwiesen. 

In den erwahnten Anwendungsf alien stellt Stickstoff das 
wesentliche . Element der Legierung dar, durch welche die 
Eigenschaften des jeweiligen Werkstoffs entscheidend 
bestimmt werden. Schon geringe Konzentrationsabweichungen 
konnen zu einer dramatischen Verschlechterung der 
positiven Eigenschaften, z.B. in Bezug auf die Zahigkeit 
und den Korrosionswiderstand, fuhren. Aus diesem Grande 
ist die genaue Kontrolle des Stickstof fgehalts solcher 
Stable bei der Herstellung der Legierungen von groBter 
Bedeutung. 

In der Praxis mussen Stable der in Rede stehenden Art 
haufig unter erbobtem Druck erschmolzen werden, um die 
erforderlichen Drucke erreichen zu konnen. So ist 
einerseits der Partialdruck des Stickstoffs von 
besonderer Bedeutung. Er bewirkt, daB die benStigte 
Stickstoffmenge in der Scbmelze gelost wird. Andererseits 
verhindert der Gesamtdruck insbesondere bei Legierungen, 
bei denen die Loslichkeit des Stickstoffs einhergehend 



SI/cs 990680 



- 3 - 



mit der Erstarrung stark abninunt, die Entstehung von 
Gasporen bei der Erstarrung, wenn er oberhalb des 
Partialdrucks des Stickstoff s liegt. 

Aufgrund der Notwendigkeit, die in Rede stehenden Stable 
in einem geschlossenen Druckbehalter zu erscbmelzen, kann 
eine ublicherweise durchgefiihrte ProzelSkontrolle mit 
wiederholter Probenentnahme aus dem Metallbad und 
anschliefiender Gasanalyse nicht durcbgefuhrt werden. 

Beim unter erhOhtem Druck durchgef uhrten 
Gegendruckverfahren nach Rashav (Rasbev T.-. Big-Size 
Steel Bath Process for Large Scale Industrial Production 
of High Nitrogen Steels, Proceedings of 3'^" int. 
Conference HNS 93, Kiev, Ukraine, 14. - 16.9.1993) wird 
eine Stahlcharge in einem Druckbehalter induktiv 
erschmolzen und anschlie/iend unter Beibehaltung des 
Drucks in eine Kokille oder eine Form abgegossen. Dabei 
ist die Schmelze dem erhohten St ickstof f druck uber 
langere Zeiten ausgesetzt, so daft der gewunschte 
Stickstoffgehalt durch einen entsprechend dem 
Sieverts-Gesetz fiir die Arbeitstemperatur gewahlten 
Stickstoffpartialdruck im Gleichgewicht eingestellt 
werden kann. Problematisch ist in diesem Zusammenhang 
jedoch, daft der Dif f usionskoef f izient von Stickstoff in 
der Metallphase im Vergleich zu anderen Gasen 
verhaltnismaftig niedrig ist. Daher stellt sich das 
angestrebte Gleichgewicht in vielen Fallen erst nach 
verhaltnismaftig langen Behandlungszeiten ein. Die damit 
einhergehenden langen Wartezeiten machen den 
Produktionsprozeft unwirtschaf tlich . 
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Eine wichtige Rolle bei der Erzeugung 
hochstickstoffhaltiger Legierung spielen 
Umschmelzverfahren, insbesondere der 

Elektroschlackenumschmelzprozess. Bei diesen Verfahren 
wird eine an Stickstoff armere Legierung in einem ersten 
Schritt mit den ublichen Mitteln der Schmelzmetallurgie, 
z.B. unter Einsatz der Pf annenmetallurgie unter 
Normaldruck hergestellt und zu einer Elektrode vergossen. 
Diese Elektrode dient als Ausgangsmaterial fur einen 
zweiten Verf ahrensschritt , in dem diese Elektrode unter 
erhohtem Druck umgeschmolzen wird. Neben der 
ublicherweise im Zuge des Umschmelzens erreichten 
Erhahung des Reinhei t sgrades bietet der Umschmel zprozess 
die Moglichkeit, dem Grundmaterial der Elektrode 
Stickstoff zuzufuhren. Dabei dient die Schlacke sowohl 
als Heizleiter als auch als raf f inierender 
Reaktionspartner. Eine dritte Funktion der die Schmelze 
wahrend des Umschmelzens vollstandig bedeckenden Schlacke 
besteht beim bekannten Zulegieren von Stickstoff darin, 
den Stickstoff der Schmelze zuzubringen. 

Nach dem Stand der Technik erfolgt das Zulegieren des 
Stickstoffes bevorzugt durch Zugabe stickstoff haltiger 
Stoffe, welche als Pulver- oder Granulatgemisch auf die 
Schlacke aufgebracht werden. Ein Problem besteht dabei 
jedoch darin, dafi bei einem solchen Vorgehen eine exakte 
Zulegierung von Stickstoff nach dem Stand der Technik 
nicht gewahrleistet werden kann. 

Urn dieses Problem zu beseitigen, ist beispielsweise in 
der US PS 4,027,720 eine Komposit-Elektrode vorgeschlagen 
worden, bei der eine stickstoff reiche Legierung als Kern, 
und eine stickstoff arme Legierung als Mantel verwendet 
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wird. Nach dem Umschmelzprozess soli auf diese Weise ein 
Block erhalten werden, der aus einer Legierung mit dem 
gewunschten Stickstof fgehalt besteht. In der Praxis hat 
sich jedoch gezeigt, daB dieses teure und aufwendige 
Verfahren oft zu BlQcken mit inhomogener Zusammenset zung 



fuhrt 



Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ausgehend von 
dem voranstehend erlSuterten Stand der Technik ein 
Verfahren der eingangs genannten Art und eine zur 
Durchfuhrung eines solchen Verfahrens besonders geeignte 
Vorrichtung zu schaffen, welche die exakte Zulegierung 
einer an sich gasformigen Legierungskomponente zu einer 
in einem Druckbehaiter unter Oberdruck gesetzten 
Stahllegierung ermOglichen. 



:um 



Diese Aufgabe wird ausgehend von einem Verfahren zi 
Erzeugen einer Metallegierung, bei dem der Metallegierung 
in einem Behalter unter Oberdruck ein bestimmter, 
gewtinschter Gehalt an einer im Normalzustand gasformige 
Legierungskomponente zugefuhrt wird, gemaiJ der Erfindung 
dadurch gelost, 

- daB der in dem Behalter enthaltenen Atmosphare die 
gasformige Legierungskomponente und ein Inertgas in 
solchen Mengen zugegeben wird, daB in der Atmosphare 
ein bestimmtes anfangliches Konzentrationsverhaltnis 
zwischen der gasformigen Legierungskomponente und dem 
Inertgas besteht, 

- daB die zeitliche Veranderung des Gesamtdrucks, die 
zeitliche Veranderung der Konzentrat ion des Inertga 
und der gasformigen Legierungskomponente in de 



ses 

r im 
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Behaiter enthaltenen Atmosphare sowie die zeitliche 
Veranderung der mittleren Gastemperatur der in dem 
Behaiter enthaltenen Atmosphare ermittelt werden, 

dal3 unter Berucksichtigung des jeweiligen Gesamtdrucks, 
der jeweiligen Konzentration des Inertgases, der 
jeweiligen Konzentration der gasformigen 
Legierungskomponente sowie der jeweiligen Gastemperatur 
der in Folge von Undicht igkeiten des Behaiters 
eintretende Inertgas-Massenverlust der im Behaiter 
enthaltenen Atmosphare ermittelt wird, 

daB anhand des anfanglichen Konzentrationsverhaltnisses 
ein theoretischer Massenverlust der Atmosphare an de 
gasformigen Legierungskomponente bestimmt wird, welch 
sich aufgrund der Undichtigkeiten einstellt. 



r 

er 



• daB anhand eines Vergleichs des theoret ischen 
Massenverlusts mit dem tatsachlichen Massenverlust, 
welcher unter Berucksichtigung der jeweiligen 
tatsachlichen Konzentration der gasformigen Komponente 
in der im Behaiter enthaltenen Atmosphare festgestellt 
wird, der Massenanteil der gasformigen Komponente 
ermittelt wird, der in die Metallegierung ubergegangen 
ist, und 

daB der in dem Behaiter enthaltenen Atmosphare unter 
Berucksichtigung des in die Metallegierung 
iibergegangenen Massenanteils und der durch 
Undichtigkeiten verlorenen Massenverluste der 
gasformigen Legierungskomponente diese 
Legierungskomponente so lange und in solchen Mengen 
zudosiert wird, daB nach Beendigung des Verfahrens die 
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Metallegierung den gewunschten Gehalt an der 
gasformigen Legierungskomponente besitzt. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren gestattet es erstmals, den 
Stof f ubergang einer fur die Qualitat einer Metallegierung 
relevanten Gaskomponente in das Metallbad wahrend des 
Schmelz- oder Umschmelzprozesses in einem nicht vollig 
gasdichten Behalter laufend zu bestimmen. Auf diese Weise 
wird es moglich, mit hoher Prazision ein Material mit 
einer gewunschten Konzentration der relevanten 
gasf6rmigen Legierungskomponente zu erzeugen. Die hohe 
Genauigkeit, mit der der Obergang der gasformigen 
Komponente in die Metallegierung bei Anwendung des 
erf indungsgemalien Verfahrens gesteuert werden kann, 
ergibt eine gleichf ormige, homogene Verteilung des in die 
Metallegierung auf genommenen Legierungsbestandteils . 

Bezogen auf das bevorzugte Anwendungsgebiet der 
Erfindung, namlich die Erzeugung von hochgestickten 
Stahlen, bei der ebenso bevorzugt das Druck- 
Elektroschlackenumschmelz verfahren eingesetzt wird, 
bedeutet dies unter anderem, dali ein entsprechend aus der 
Metallegierung erzeugter Block entlang seiner Langsachse 
ein gleichmaBiges Stickstof f konzentrationsprof il 
aufweist. Dabei kann der Stickstof f - entsprechend der 
Permeabilitat der Schlacke - auf Wunsch mit dem unter den 
Arbeitsbedingungen der Anlage maximal aus der Atmosphare 
einbringbaren Stickstoff auflegiert werden. Auf diese 
Weise kann die haufig problematische Stickstof fzugabe 
uber stickstof fhaltige feste Zusatzstoffe auf ein Minimum 
beschrankt werden oder vollig unterbleiben. 
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Das erf indungsgemalie Verfahren ist insbesondere fur die 
Durchfuhrung in einem nicht vollig gasdichten Behalter 
geeignet. Infolge der Grofie und Komplexitat solcher 
Behalter ist es in der Praxis nahezu unmoglich, eine 
gleichbleibende Dichtigkeit wahrend des Betriebs zu 
gewahrleisten. So besteht an jedem der zahlreichen fur 
die Versorgung der Behalter benotigten Flansche, Ventile 
und Anschlusse die Gefahr des Austretens von Gas. Indem 
gemali der Erfindung die aus dem Behalter verlorengehenden 
Masserianteile des Inertgases und der relevanten 
gasformigen Legierungskomponente erfafit werden, kann eine 
exakte Bilanz des Werkstof f eintrags durchgefuhrt werden, 
der der Metallegierung zugefuhrt wird. 

Ein erf indungsgemalies Verfahren kann bei den 
verschiedensten elektrothermischen Druckschmelzverf ahren 
eingesetzt werden, bei denen die Schmelze nach der 
Aufstickung in eine Kokille oder eine Form abgegossen 
wird, Es ist jedoch mit besonderen Vorteilen bei 
elektrothermischen Umschmelz verfahren anzuwenden, bei 
denen der Schmelzprozess mehr oder weniger fern vom 
Losungsgleichgewicht des Stickstoffs zwischen Metall- und 
Gasphase ablauft. 

Eine zur Durchfuhrung des erf indungsgemafien Verfahrens 
besonders geeignete Vorrichtung ist gemaft der Erfindung 
mit einem' Behalter zur Aufnahme einer Atmosphare und 
einer iyietallegierung unter Uberdruck, mit einer 
Erwarmungseinrichtung, mittels der aus der Metallegierung 
eine Schmelze erzeugbar ist, mit einer Dosiereinrichtung 
zum Einbringen einer im Normalzustand gasformigen 
Legierungskomponente in den Behalter, mit einer 
Dosiereinrichtung. zum Einbringen eines Inertgases in den 
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Behalter, mit einem Drucksensor zum Erfassen des 
Gesamtdrucks der in dem Behalter enthaltenen Atmosphare, 
mit einem Temperatursensor zum Erfassen der Temperatur 
der Atmosphare an mindestens einem Ort, mit einer 
Einrichtung zur Ermittlung der Konzentrationen des 
Inertgases und der gasformigen Legierungskomponente in 
der im Behalter enthaltenen Atmosphare, mit einer 
Auswerteinheit, welche den Gesamtdruck, die Temperatur 
der Atmosphare und die Konzentrationen des Inertgases und 
der gasformigen Legierungskomponente auswertet und mit 
einer Steuereinrichtung ausgestattet, welche die 
Dosierung des Inertgases und der gasformigen 
Legierungskomponente in Abhangigkeit vom Ergebnis der 
Auswertung der Auswerteinrichtung steuert. 

Vorteilhafte Ausgestaltungen des erf indungsgema/ien 
Verfahrens und der erf indungsgemaflen Vorrichtung sind in 
den abhangigen Anspruchen angegeben und ergeben sich aus 
der nachf olgenden naheren Erlauterung von 
Ausfuhrungsbeispielen. Es zeigen in schematischer 
Darstellung: 

Fig. 1 eine Vorrichtung zur Kontrolle des 

Stickstof fvibergangs bei der Erschmelzung von 
stickstof fhaltigen Legierungen in einem 
Druckinduktionsof en. 

Fig. 2 eine weitere Vorrichtung zur Kontrolle des 
Stickstof fubergangs beim Umschmelzen von 
stickstof fhaltigen Legierungen in einer 
Druck-Elektroschlackenumschmelzanlage (DESU) . 
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Fig. 1 zeigt ein Beispiel einer erf indungsgemaften 
Vorrichtung in Kombination mit einem Druckinduktionsof en, 
wie er z.B. von Rashev beschrieben worden ist. 
Entsprechend dem "Gegendruck-Schmelzverf ahren" von Rashev 
befindet sich dabei die flussige Metallschmelze M in 
einem Induktionstiegel 3, welcher von einer 
Induktionsspule 4 beheizt wird. 

Die Tiegelanordnung ist im unteren Teil 5a eines 
Druckbehalters 5 angeordnet, auf welchen uber einen 
Flansch mittels eines Prelirings 6 der Mittelteil 5b des 
Druckbehalters 5 aufgesetzt ist. Dieser Mittelteil 5b 
enthalt eine horizontal verlaufende Trennwand 5d, die 
eine zentrale Offnung 5e besitzt. Zum druckfesten 
VerschlieBen dieser Offnung 5e ist eine Ventilplatte 7 
vorgesehen. Die Ventilplatte 7 wird ihrerseits uber einen 
Bewegungsmechanismus 8 sowie einen elektrisch 
ansteuerbaren Aktuator 9 in Bewegung gesetzt. Auf das 
Mittelteil 5b des Druckbehalters 5 ist uber einen Flansch 
mittels eines Prelirings 10 das Oberteil 5f des 
Druckbehalters 5 aufgesetzt. 

Das Oberteil 5f kann fur den AbguB z.B. durch eine in der 
Zeichnung nicht dargestellte druckfeste Abguiikammer 
ersetzt werden. In dieser befindet sich dann eine Kokille 
Oder eine Gufiform, welcher die Schmelze durch ein 
Steigrohr unter der Wirkung eines Druckgradienten 
zugefuhrt werden kann. 

Der Druckbehalter 5 ist uber einen AnschluB 5g und eine 
Verbindungsleitung 11 mit zwei Dosiereinrichtungen Dl, D2 
verbunden, uber die der im Druckbehalter 5 enthaltenen 
Atmosphare unterschiedliche Case zugefuhrt werden. So 
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dient die erste Dosiereinrichtung Dl zum Zudosieren von 
gasformigem Stickstoff, wahrend uber die 

Dosiereinrichtung D2 Inertgas, beispielsweise Argon, in 
den Druckbehalter 5 geleitet wird. 

Dazu umfaftt die erste Dosiereinrichtung Dl einen 
Druckspeicher 12, dessen AnschluB mittels eines 
steuerbaren Ventils 13 verschliefibar ist, eine motorisch 
angetriebene Stromungsdrossel 14, uber welche der aus dem 
Druckspeicher abstromende Volumenstrom regelbar ist, 
einen Massendurchf lulimesser 15, welcher den in die 
Verbindungsleitung 11 einstrc3menden Stickstoff- 
Volumenstrom erfalit und ein entsprechendes Melisignal an 
eine Auswert- und Steuereinrichtung 16 liefert. Die 
Steuereingange des Ventils 13 und der Stromungsdrossel 14 
sind mit Steuerausgangen der Auswert- und 
Steuereinrichtung 16 verbunden. Sobald die gewunschte 
Stickstof fmenge zugeflossen ist, gibt die Auswert- und 
Steuereinrichtung 16 ein Signal zum SchlieBen des 
Ventils 13. 

Die Dosiereinrichtung D2 ist in gleicher Weise aufgebaut. 
Sie umfafit einen Druckspeicher 17, einen den Anschluli des 
Druckspeichers 17 ggf. verschlieiiendes, steuerbares 
Ventil 18, eine motorisch angetriebene, steuerbare 
Stromungsdrossel 19 sowie einen Massendurchf lulimesser 20, 
welcher wie der Massendurchf lulimesser 15 mit der Auswert- 
und Steuereinrichtung 16 verbunden ist. 

Ober einen AnschluB 5h kann ein ubermaBiger Druck durch 
Offnen eines Ventils 21 aus dem Druckbehalter 5 abgefiihrt 
werden. Das Ventil 21 verhindert im Normalzustand ein 
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Abstromen von Gas iiber den Anschluli 5h des 
bruckbehalters 5. 

Eine Undichtigkeit , die an irgendeiner Stelle des 
Druckbehalters 5 oder einer der anderen druckf uhrenden 
Komponenten der Vorrichtung auftreten kann, ist 
stellvertretend als Loch L in der Wandung des 
Druckbehalters 5 symbolisiert Ober das Loch L tritt eine 
Gasverluststromung GV aus^ welche zu einem Abfall des 
Drucks im Druckbehalter 5 fuhrt. 

Zum Erfassen eines Druckabfalls im Druckbehalter 5 ist 
eine Druckmesszelle 22 vorgesehen, die mit dem Anschluli 
5h verbunden ist. Die Druckmesszelle 22 liefert das von 
ihr erzeugte Mefisignal ebenfalls an die Auswert- und 
Steuereinrichtung 16 . 

Der Schmelzprozess im Druckbehalter 5 wird unter einer 
Atmosphare mit einem Stickstof fpartialdruck Pn2,soii 
durchgef uhrt . Dieser entspricht dem zu erreichenden 
Sollwert der Sieverts-Konstanten Ks fur die Legierung bei 
Arbeitstemperatur : 

n. P -pjMkY 

\ J 

In Gleichung (1) entspricht die Sieverts-Konstante direkt 
der Stickstof floslichkeit bei Standarddruck in 
Massenprozent . Stickstof f kann jedoch auch durch Zugabe 
von stickstof fhaltigen Zusat zstof f en Z aus einem 
Vorratsbehalter 23 iiber eine von einem Servomotor 
angetriebene Forderschnecke 24 oder einen anderen 
Fordermechanismus mit Schleusenf unktion in die 
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Metallschmelze M eingegeben werden. Dabei wird der 
"Zusatzstoff Z in der Regel als Granulat in den 
Druckbehalter 5 eingebracht, welches z.B. auch noch 
andere Legierungselemente sowie Desoxydations- und 
Entschwef elungsmittel enthalten kann. Diese zusatzliche 
Zulegierungsmoglichkeit fur Stickstoff ist im Interesse 
der Verkurzung der Behandlungsdauer wichtig, falls die im 
Druckbehalter 5 enthaltene Schlacke S den Obergang des 
Stickstoffs von der im Druckbehalter 5 enthaltenen 
Atmosphere in die flussige Metallphase M in Richtung des 
Pfeil P behindert. 

Anders als beim Stand der Technik, bei dem in einer 
Druckschmelzanlage zur Auf rechterhaltung des Drucks bei 
einer negativen Druckabweichung solange Gas zugespeist 
wird, bis der Arbeitsdruck wieder erreicht ist, wird bei 
der in Fig. 1 dargestellten Vorrichtung gemafi der 
Erfindung das Volumen des zugefuhrten Stickstoffs erfafit, 
um eine Stickstof fbilanz der Anlage ermitteln zu konnen. 

Dabei ist es grundsatzlich im Sinne der Erfindung auch 
moglich, ohne eine besondere Meiieinrichtung, wie 
beispielsweise die Durchf luJimesser 15 bzw. 20, die 
zugegebene Menge von Stickstoff und Argon zu ermitteln. 
In einem solchen Fall sind bei dem in Fig. 1 
dargestellten Beispiel nur die Ventile 13 bzw. 18 
vorhanden. Im Fall einer kurzzeitigen Offnung der Ventile 
13 bzw. 18 gelangt direkt Stickstoff bzw. Argon in den 
Druckbehalter 5. Der dadurch hervorgeruf ene kurzzeitige 
Druckanstieg wird von Druckmesszelle 22 erfalit. Bei 
Kenntnis des Behaltervolumens Vs und der mittleren 
Gastemperatur kann dann der Druckanstieg direkt in ein 
entsprechendes Zugabe-Normalvolumen von Stickstoff oder 
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Argon umgerechnet warden. Nachteilig bei diesem Vorgehen 
ist allerdings, daI3 eine solche Arbeitsweise ungenau ist, 
da die Berechnung des zugegebenen Volumens durch das 
groBe Volumen der Anlage, die verhaltnism^Rig kleinen 
Druckanderungen sowie die Mefiabweichung der Gastemperatur 
ungunstig beeinfluBt wird. 

Die zuzuf uhrenden Mengen von Stickstoff und / oder Argon 
konnen aus der Anderung der Normalgasvolumina im 
Druckbehalter errechnet werden. Diese Anderungen 
manif estieren sich einerseits durch den Druckabfall AP 
und andererseits durch die entsprechenden 
Konzentrationsanderungen von Stickstoff und Argon im 
betrachteten Zeit intervall . Bei Kenntnis des Heiftvolumens 
der Gasatmosphare im Druckbehalter 5, d.h. unter 
Berucksichtigung des Innenvolumens Vb des Behalters und 
der mittleren Gastemperatur T der Gasatmosphare im 
Druckbehalter 5, konnen die Anderungen der 
Normalgasvolumina exakt nach einer realen 
Zustandsgleichung oder naherungsweise nach dem idealen 
Gasgesetz berechnet werden. So gilt beispielsweise in 
diesem Sinne fiir die Anderung des Normalgasvolumens des 
Stickstoffs innerhalb eines Zeitraums vom Zustand 1 zum 
Zustand 2, 



273 



100*;7„*r 



Zur Bestimmung der Konzentrat ionen der Gaskomponenten ist 
der Druckbehalter uber den Anschluss 5h zusatzlich mit 
einem Gasanalysator 25 verbunden. Im hier erlauterten 
Beispiel handelt es sich dabei um einen 
Prozessgaschromatographen in Kombination mit einem 
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Gasprobenentnahmeventil . Der Gaschromatograph wird mit 
einer mit Molekularsieb gepackten Trennsaule sowie mit 
Helium als Tragergas betrieben, so daB sowohl Stickstoff 
als auch Argon tiber Integration der entsprechenden Peaks 
gemessen werden konnen. Wahlweise kann zusatzlich die 
Wasserstof f konzentration aus dem Chromatogramm ermittelt 
werden. - 

Da man sich mit dem Stickstof f-Argon-Gemisch in einem 
nahezu bin^ren Gassystem befindet, welches nur geringe 
Mengen von Drittgasen enthalt, kann die 
Argonkonzentration auch naherungsweise aus der 
Stickstoff konzentration durch Aufrechnung auf 100 % unter 
Berucksichtigung eines mittleren, empirisch bestimmten 
Korrekturf aktors berechnet werden. Dies ist 
thermodynamisch sinnvoll, well nur der 
Stickstof fpartialdruck in starkem Mafie die 
Stickstoff konzentration im Metallbad beeihflussen kann. 

Die Berechnung des geanderten Normalvolumens entsprechend 
Gleichung (2) setzt die Kenntnis der mittleren 
reprasentativen Gastemperatur voraus. Da die im 
Druckbehalter eingeschlossene Gasatmosphare sowohl heilie 
Bereiche in der Nahe der Oberflache der Schmelze S als 
auch kaltere Bereiche im Strahlungsschatten besitzt, ist 
unter der mittleren Temperatur eine Mischtemperatur zu 
verstehen, welche dem korrekt gewichteten 
Temperatureinf lufi aller Bereiche des Druckbehalters 5 
entspricht . 

Zur Ermittlung dieser mittleren Temperatur wird mittels 
eines Temperaturf uhlers 26 beispielsweise an einem Ort in 
der Nahe der Verbindungsstelle zwischen dem unteren und 
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dem mittleren Teil 5a bzw. 5b des Druckbehalters 5 die 
jeweilige Temperatur erfalit und an die Auswert- und 
Steuereinrichtung 16 geleitet. Diese ermittelt aus der 
ortlich gemessenen Temperatur mittels einer empirisch 
ermittelten, die tatsachliche Temperaturverteilung 
innerhalb des Druckbehalters widerspiegelnden 
Korrekturfunktion die mittlere Temperatur der in dem 
Behalter 5 enthaltenen Gasatmosphare . 

Eine Alternative zur voranstehend erlauterten Ermittlung 
der mittleren Temperatur besteht darin^ kurzzeitig ein 
zusatzliches Argonvolumen bekannter Grolie in den Behalter 
einzulassen und den daraus result ierende Druckanstieg zu 
messen. Bei entsprechender Umstellung der verwendeten 
Gasgleichung, z.B. der naherungsweise dem idealen 
Gasgesetz entsprechenden Gleichung (2), kann daraus 
direkt die mittlere Gastemperatur errechnet werden. Bei 
dieser Vorgehensweise kann auf den Temperaturf iihler 26 
verzichtet werden . 

Falls das Normalvolumen des Stickstoffs in einem 
gasdichten Behalter zwischen dem Zeitpunkt ti und dem 
Zeitpunkt t2 abnimmt, so entspricht diese Anderung dem 
Stickstof f volumen AVN2,Atm/ welches durch Stof f ubergang von 
der im Druckbehalter 5 enthaltenen Atmosphare in die 
flussige Metallphase gelangt ist. Der Stickstof fgehalt 
[N%]t2 der Metallschmelze am Ende des beobachteten 
Zeitraums berechnet sich dann zu 
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N2,Atm 
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(3) {VoNl,=[VoNl,+ 



^Schmehe 
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Dabei sind mit "[%N]ti" bzw. "[%N]t2" die 
Stickstof f konzentrationen im Metallbad am Anfang 
(Zeitpunkt ti) bzw. am Ende (Zeitpunkt t2) des 
beobachteten Zeitraums, mit "mz" die Zugabemenge und mit 
"E%N]z" die Stickstof fkonzentration der eventuell 
zugegebenen stickstof fhaltigen Zusatzstoffe sowie mit 
"nischmeize" das Gewicht der Schmelze bezeichnet. Das uber 
den Stof f ubergang aus der Atmosphare in das Schmelzenbad 
entsprechend Pfeil P gelangte Gasvolumen AVn2 ,Atm lalit sich 
jedoch nicht einfach aus der Aussage von Gleichung (2) 
sowie der Konzentrationsanderung das Stickstoffs 
herleiten. Der Grund dafiir besteht darin, dafi die 
Konzentrationsabnahme auch das Resultat von Gasverlusten 
sein kann, welche durch Undichtigkeiten des Drucksystems 
entstehen. Dies ist ein wesentlicher Grund, warum bei der 
bisherigen, eingangs dieser Anmeldung erlauterten 
Verf ahrensweise die im Bad geloste Stickstof fmenge nicht 
exakt berechnet werden konnte. 

Als wesentlicher Teil des Erf indungsgedankens wird daher 
der Gasverlust der Vorrichtung bestimmt. Dies erfolgt 
dadurch, dali zwischen zwei Zeitpunkten die Anderung der 
im Behalter enthaltenen Argonmasse durch die Messung des 
Gesamtdrucks sowie die Auswertung der quantitativen 
Argonanalyse ermittelt wird. Da Argon im Stahl nicht 
loslich ist, entspricht eine Abnahme der in der 
Atmosphare enthaltenen Masse direkt dem Argonverlust in 
Folge von Undichtigkeiten des Behalters oder der 
Versorgungssysteme in diesem Zeitraum. Selbstverstandlich 

sind dabei eventuell erfolgte Argonzugaben AVAr,zugabe zu 
beriicksichtigen . In erster Naherung kann in diesem 
Zusammenhang angenommen werden, dali der gleichzeitig 
eintretende Leckverlust AVN2,veriust an Stickstoff 



SI/cs 990680 



- 18 - 



entsprechend dem mittleren Konzentrationsverhaltnis der 
beiden Gase innerhalb des Zeitintervalls erfolgt: 



(4) 



*273 



, {%AA,},-h{%7V,}, 



1st dieser Teil des Stickstof fverlusts aus Gleichung (4) 
bekannt, so kann jede dariiber hinaus erfolgende Anderung 
der Stickstof fmasse als Folge des Stof f ubergangs zwischen 
der Schmelze und der Gasatmosphare ermittelt werden. 
Dieser Stof f ubergang kann dabei selbstverstandlich sowohl 
positiv wie auch negativ sein, d.h. die im Druckbehalter 
5 enthaltene Atmosphare liefert Stickstoff oder ubernimmt 
ihn von der Schmelze, je nachdem, ob ihr Druck hoher oder 
tiefer als die entsprechende Stickstof faktivitat der 
Schmelze ist. Das uber den Stof f ubergang aus der im 
Druckbehalter 5 enthaltene Atmosphare in das Bad gelangte 
Stickstof fvolumen AVN2,Atm kann entsprechend Gleichung (5) 
berechnet und in Gleichung (3) zur Bestimmung des 
momentanen Stickstof fgehalts im Bad eingesetzt werden: 

(5) AF^,^, =AK,,^^_, -AK, 



Mit Hilfe der erf indungsgemalien Verf ahrensweise kann der 
Stickstof fzubrand des Metallbads aus der Atmosphare zu 
jedem Zeitpunkt angegeben werden. Daraus ergibt sich die 
Moglichkeit, mit Stickstof fdriicken oberhalb des 
Gleichgewichtsdrucks zu fahren, welcher sich entsprechend 
dem Sieverts-Gesetz aus Gleichung (1) ergibt. Dies fuhrt 
einerseits zu einer Verkiirzung der Auf stickungsdauer und 
andererseits zu einer Einsparung an stickstof fabgebenden 
Zusatzstof f en. Allerdings muft der 
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Stickstof fpartialaldruck bei Erreichen der 
Sollwert-Konzentration in der Schmelze auf den 
Gleichgewichts-Druck zuruckgef uhrt werden. Dieser 
Zeitpunkt kann jedoch aufgrund der oben beschriebenen 
Verf ahrensweise exakt bestimmt werden. 

Fig. 2 zeigt ein anderes, besonders interessantes 
Anwendungsbei spiel einer erf indungsgemalien Vorrichtung . 
Mit einer solchen Vorrichtung kann ein 
Drue k-Elektroschlackenumschmelzproz ess ( DESU) 
durchgefuhrt werden. Nach diesem Prozeli werden heute ein 
GroBteil der hochauf gest ickten Stable industriell 
hergestellt. Bei alien Umschmelzverf ahren ist eine im 
Verhaltnis zum Gesamtumschmelzgewicht kleine flussige 
stationare Metallphase vorhanden, welche eine sehr kurze 
Durchlauf zeit hat, Aus diesem Grunde kann in der Regel 
davon ausgegangen werden, dali die flussige Metallphase 
nicht ausreichend Zeit hat, um mit der Gasphase ins 
Gleichgewicht zu gelangen. 

Bei der in Fig. 2 dargestellten Vorrichtung wird in 
bekannter Weise eine aus einer auf zustickenden 
Metallegierung gebildete Elektrode 100, welche mit einer 
durch eine Dichtung 101 in den oberen Tail 102a eines 
Druckbehalters 102 hineinrage.nden Schubstange 103 nach 
unten bewegt wird, bei Kontakt mit der hocherhit zten 
Schlacke S tropfenweise umgeschmolzen . Unterhalb der 
Schlacke S ist eine stationare, flussige Metallphase M 
vorhanden, welche fortlaufend in einer wassergekuhlten 
Kokille 104 zu einem Block B erstarrt . Die. wassergekuhlte 
Kokille 104 befindet sich in einem uhteren 
Druckbehaiterteil 102b, welcher mit einem oberen 
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Druckbehalterteil 102a viber einen Flansch mit Prefiring 
105 druckfest verbunden ist. 

Die in Fig. 2 dargestellte Vorrichtung besitzt des 
weiteren einen ersten Vorratsbehalter 106, aus dem 
mittels einer von einem Servomotor 107 angetriebenen 
Dosierschnecke 108 granulierte stickstof f abgebende 
Zusatzstoffe Z auf die Oberflache der Schlacke S 
aufgebracht werden konnen. Die zeitliche Verteilung der 
Menge an zugegebenen Zusat zstof f en Z wird von einer 
Auswert- und Steuereinrichtung 109 auf die momentane 
Umschmelzleistung der Vorrichtung abgestimmt . 

Gemali dem Stand der Technik ist es jedoch auch moglich, 
eine Komposit-Elektrode mit einer stickstof freichen Phase 
zu verwenden. Diese Alternative ist in Fig. 2 durch einen 
stangenf ormigen Behalter 110 angedeutet, welcher 
stickstof f abgebende Zusatzstoffe enthalt und im Beispiel 
seitlich an der Elektrode 100 befestigt ist. Nachteilig 
an der Verwendung einer Komposit-Elektrode der 
erlauterten Art ist jedoch, daft die Menge der 
stickstof fabgebenden Zusatzstoffe wahrend des 
Umschmelzens nicht variiert werden kann. 

Auch die in Fig. 2 dargestellte Vorrichtung besitzt 
unvermeidbare Undichtigkeiten, welche durch eine Offnung 
111 in der Wand des oberen Druckbehalterteils 102a 
symbolisch dargestellt sind. Ober diese Undichtigkeit 
geht ein Gasvolumenstrom GV verloren. 

Das durch die Undichtigkeiten verlorengehende 

Stickstof tvolumen kann auch im Fall der Vorrichtung gemali 

Fig. 2 gemaB den Gleichungen (4) und (6) fur einen 



SI/cs 990680 



- 21 - 



betrachteten Zeitraum ermittelt werden. Der sich daraus 
ergebende Stickstof f ubergang aus der im Druckbehalter 102 
enthaltenen Atmosphare in die flussige Metallphase M muss 
jedoch in eine modifizierte Massenbilanz (3a) analog zur 
Gleichung (3) einge^etzt werden, well fur das stationare 
Metallbad neben der Atmosphare und der Menge der 
zugegebenen stickstof fhaltigen Zusatzstoffe auch die 
Elektrode als dritter Stickstof f lief erant berucksichtigt 
werden muft: 

(3a) [%A^],2 =[%^li+^^ — — 22.4 ♦I 00 

Die Menge mschmeize entspricht in diesem Beispiel dem 
Gewicht des im betrachteten Zeitintervall umgeschmolzenen 
Metalls. 

Wie bei der Vorrichtung gemalJ Fig. 1 weist der 
Druckbehalter 102 einen Anschluli 112 auf, iiber den 
mittels eines Ventils 113 bei Druckiiberschreitung aus dem 
Druckbehalter 102 Gasatmosphare abgelassen werden kann. 
Gleichzeitig ist an den Anschluft 112 ein Drucksensor 114 
zur Erfassung des in dem Druckbehalter 102 vorhandenen 
Gesamtdrucks und eine Gasanlayse-Einrichtung 115 
angeschlossen . Letztere ist als ein automatisierter 
Quadrupol-Massenspektrometer ausgefuhrt. Eine solche 
Einrichtung liefert neben den Gehalten an Stickstoff und 
Argon auch noch Inf ormationen zu einer Reihe anderer in 
der Atmosphare des Druckbehalters 102 enthaltener Gase, 
wie Wasserstoff und Wasserdampf, was fur die Kontrolle 
des Wasserstoff gehalts in der Schmelze von Interesse sein 
kann. Die Meliergebnisse des Drucksensors 114 und der 
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Gasanlasyse-Einrichtung 115 werden an die Auswert- und 
Steuereinrichtung 109 geliefert, welche ebenfalls iiber 
einen ihrer Steuerausgange die Funktion des Ventils 113 
steuert . 

Bisher wurde angenommen, daft der Partialdruck des 
Stickstoffs oberhalb des Drucks liegt, welcher zur 
Erreichung des Sollwertgehalts in der Schmelze liegt, 
Wird in einer erf indungsgemaften Vorrichtung ein zu 
niedriger Stickstoff -Partialdruck gefahren, so kann es, 
wie oben schon erwahnt, selbstverstandlich auch zu einem 
Stof f ubergang in der Gegenrichtung kommen. In diesem Fall 
verliert das Schmelzenbad M Stickstoff an die im Behalter 
enthaltene Atmosphare, wodurch sich das Vorzeichen von 
AVN2,Atm andert. Ein Hinweis auf diesen Vorgang gibt eine 
Zunahme des Gesamtdrucks im betrachteten Zeitabschnitt 
bzw. eine Zunahme der bei der Gasanalyse f estgestellten 
Stickstoff konzent rat ion . 

Auch diese Effekte konnen wiederum durch eventuelle 
Undichtigkeitsverluste stark iiberlagert werden. Dennoch 
erlaubt das erf indungsgemafte Verfahren die Berechnung 
dieser Vorgange in gleicher Weise iiber die Bilanz der 
inerten Gaskomponente . 

Im Beispiel gemaft Fig. 2 wird das zugegebene Gasvolumen 
an Stickstoff und Argon mit hoher Genauigkeit durch zwei 
Dosiereinrichtungen D3 und D4 zugegeben. Die betreffenden 
Dosiereinrichtungen D3,D4 sind uber eine gemeinsame 
Verbindungsleitung 116 mit einem weiteren Anschluli 117 
des Druckbehalters 102 verbunden. Dabei umfaftt die 
Dosiereinrichtung D3 einen Druckspeicher 118, ein 
steuerbares Ventil 119 zum Verschliefien des 
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Druckspeichers 118, einen Dosierspeicher 120, ein Ventil 
121 zum Verschliefien des Dosierspeichers 120 gegenuber 
der Verbindungsleitung 116 sowie eine Druckmesszelle 122, 
welche den Druck in dem Dosierspeicher 120 erfaBt und als 
Mefisignal an die Auswert- und Steuereinrichtung 109 
weitergibt. Die Steuereingange der Ventile 119 und 121 
sind ebenfalls mit der Auswert- und Steuereinrichtung 109 
verbunden . 

Um Stickstoff aus dem Druckspeicher 118 in den 
Druckbehalter 102 zu leiten, wird zunachst das Ventil 119 
bei geschlossenem Ventil 120 geoffnet, so dai3 Stickstoff- 
Gas in den Dosierspeicher 120 stromt. Nach einer 
bestinunten Zeit wird das Ventil 119 anschlieliend 
geschlossen und der erreichte Druck in dem Dosierspeicher 
120 mittels der Druckmesszelle 122 erfaBt. 

Nach Offnung des Ventils 121 kann dann der Stickstoff 
liber die Leitung 116 in den Druckbehalter 102 abstromen. 
Nach Schliessung des Ventils 121 wird der Druck im 
Dosierspeicher 120 nochmals gemessen. Aus der 
Druckdif f erenz wird dann unter Beriicksichtigung des 
Dosiervolumens und eventuell durch zusatzliche Messung 
der Temperatur die in den Druckbehalter eingelassene 
Stickstof fmenge mit hoher Genauigkeit bestimmt. 

In gleicher Weise ist die Dosiereinrichtung D4 
ausgebildet, uber welche ein Inertgas, vorzugsweise Argon 
in die Atmosphare im Druckbehalter 102 dosiert werden 
kann. So weist die Dosiereinrichtung D4 einen 
Druckspeicher 123, ein den Druckspeicher 123 
verschlieBendes Ventil 124, einen Dosierspeicher 125, ein 
den Dosierspeicher 125 verschlieBendes Ventil 126 und 
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eine Druckmesszelle 127 auf, die den im Dosierspeicher 
125 vorhandenen Druck erfaftt. Falls der bei der 
Vorrichtung gewahlte Gesamtdruck fruhzeitig erreicht 
wird, kann das Ventil 126 fruhzeitig vor volliger 
Entleerung des Dosierspeichers geschlossen werden. 

Fur die Steuerung des Umschmelzprozesses ist es von 
besonderer Bedeutung, die Stof f ubergangsbedingungen zu 
kennzeichnen, unter denen der Stickstoff aus der 
Atmosphare in das Schmelzenbad ubergeht . Aus den 
quasi-stationaren Bedingungen im betrachteten 
Zeitintervall ist die Menge des aus der Atmosphare in das 
Bad eingebrachten Stickstoff s bekannt. Ferner ist neben 
dem momentanen Partialdruck des Stickstoffs Pist aus dem 
Gesamtdruck P und der durch die Gasanalyse ermittelten 
Stickstoff konzentration auch der Ist-Gehalt des 
Stickstoffs im Schmelzenbad entsprechend Gleichung {3a) 
bekannt. Damit kann ein Stof f iibergangskoef f izient k fur 
den quasi-stationaren Stickstoff transport im betrachteten 
Zeitraum entsprechend einem geeigneten 

Stof f ubergangsmodell aus dem Konzentrationsgradienten 
berechnet werden. Als stof f iibergangshemmendes Hindernis 
kann dabei sowohl die Schlacke S als auch die Grenzflache 
der Metallphase M angenommen werden. In beiden Fallen 
kann naherungsweise ein Modell mit unbewegter 
Grenzschicht verwendet werden, z.B. entsprechend 
Nemst-Brunner , d.h. innerhalb der Schlacken- und 
Metallphase liegt Konvektion vor, jedoch in unmittelbarer 
Nahe der Phasengrenze befinden sich stagnierende 
Grenzschichten auf beiden Seiten, welche nur durch 
Diffusion vom Stickstoff uberwunden werden konnen. In 
einem solchen Fall ergibt sich ein Ansatz fur die Menge 
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des durchtretenden Stickstoffs mn.Atm gemass der folgenden 
Gleichung (6) : 



(6) 



28 , ^A^, . 
=ik* — *At* 

22.4 V 



K. 



N2Jst 



Dabei ist A die fur den Stof f ubergang zur Verfugung 
stehende Flache und V das Volumen des flussigen 
Metallbads M. Wird beabsichtigt, die Zugabe der 
stickstof f abgebenden Zusatzstoffe zu andern, z.B. im 
Idealfall auf Null zuruckzuf uhren, so ergibt sich in der 
Bilanz der Gleichung (3a) zur Erreichung des Sollwerts 
ein entsprechender Mehrbedarf fur die Zulieferung von 
Stickstoff aus der Atmosphare, was einer entsprechenden 
Anderung der durchtretenden Stickstof fmenge und damit 
einem geanderten Wert des Sollwerts des 

Stickstof f-Partialdrucks entspricht. Dieser kann unter 
Benutzung des durch Umstellung von Gleichung (6) 
ermittelten Stof f ubergangskoef f izienten W berechnet 
werden, welcher Flache und Volumen der geometrischen 
Anordnung enthalt: 



Am 



/V.50// 



(7) P, 



Soil 



NlJSoll 



In Gleichung (7) kann das Soll-Angebot Pn2,soii an 
Stickstoff entsprechend einer reduzierten Menge an 
stickstof fhaltigen Zusat zstof f en zusammen mit dem 
angestrebten Stickstof f-Sollwertgehalt der Schmelze 
vorgegeben werden. Unter Berucksichtigung des empirisch 
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aus dem Umschmelzvorgang berechneten 

Stoffubergangskoeffizient W sowie der Sieverts-Konstanten 
Ks fur die Legierung kann dann der fur diesen Fall nStige 
Sollwert-Partialdruck des Stickstoffs berechnet werden. 
Ubersteigt dieser Druck den maximal far die Vorrichtung 
zulassigen Arbeitsdruck, was dem Verhalten einer schlecht 
fur den Stickstoff durchlSssigen Grenzschicht entspricht, 
dann muft der Restbedarf aus stickstoff abgebenden • 
Zusatzstof fen gedeckt werden. 

Das Zeitintervall fur die obengenannten Betrachtungen mufi 
mindestens so lange gewahlt werden, dali sich im Rahmen 
der Meftabweichungen von Druck, Gaskonzentrationen und 
Temperatur signifikante Anderungen mit minimalem Fehler 
bei den zu bestimmenden Grofien ergeben. In der Praxis hat 
sich ein Zeitintervall von 5 - 10 Minuten als geeignet 
erwiesen, d.h. der entsprechend dem erf indungsgemSfien 
Verfahren berechnete Stickstoff gehalt stimmt in der Kegel 
auf ±0.02 m-% mit dem spSter tatsachlich im Block 
analytisch bestimmten Stickstoff gehalt iiberein. 

Das erfindungsgema/5e Verfahren kann grundsat zlich 
"manuell" gefahren werden, falls die far die Durchfuhrung 
des erfindungsgemafien Verfahrens benotigen Prozeftdaten, 
wie umgeschmolzene Stahlmenge, Gesamtdruck in der Anlage, 
Konzentrationen der Case, die Mengen der zugegebenen 
stickstoffhaltigen Zusatzstoffe sowie die im 
Zeitintervall jeweils zugegebenen Normalvolumina von 
Stickstoff und Argon zur Verfagung stehen. 

Mit besonderem Vorteil konnen die Auswert- und 
Steuervorgange jedoch in automatisiert werden, indem 
sowohl die Auswertung als auch die fur die Steuerung der 
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Vorrichtung erforderlichen Berechnungen von der Auswert- 
und Steuereinrichtung durchgefuhrt werden. Gleichzeitig 
kann eine derart ausgebildete Auswert- und 
Steuereinrichtung bestimmten, vorgegebenen Fahrweisen 
bzw. Prozefif uhrungen folgen, die hinsichtlich der jeweils 
verarbeiteten Metallegierung und des angestrebten 
Arbeitsergebnisses optimiert sind. 

Eine solche Fahrweise kann dabei darin bestehen, dali der 
Steuerung eine fixe Zugabemenge von stickstof f abgebenden 
Zusatzstof f en vorgegeben wird, worauf sie den Druck fur 
den zu erreichenden Stickstof fgehalt anpaBt. Eine zweite 
Fahrweise kann darin bestehen, daB die Steuerung bestrebt 
ist, einen Sollwert des Stickstof fgehalts mit der 
Mindestmenge an Stickstoff aus stickstof f abgebenden 
Zusatzstof fen zu erzeugen. Die Steuerung berechnet dabei 
den maximalen Stickstof f-Partialdruck, welcher innerhalb 
des zugelassenen Druckbereichs der Anlage gefahren werden 
darf. Liegt der errechnete Druck zu hoch^ so wahlt die 
Steuerung den gerade noch zulassigen Druck und deckt den 
verbleibenden Stickstof fbedarf aus der damit auf ein 
Minimum reduzierten Menge von stickstof f abgebenden 
Zusatzstof fen. 

In alien Fallen besteht der wesentliche Vorteil des 
erf indungsgemalien Verfahrens darin, daB die Anlage, 
ausgehend von einer gegebenen Ausgangssituation und 
entsprechend einer vom Betreiber vorgegebenen Fahrweise, 
selbstandig in der Lage ist, den idealen 
quasi-stationaren Endzustand in einer kurzen Folge von 
immer genauer werdenden Schritten zu erreichen. Wahrend 
des Umschmelzvorgangs eintretende Veranderungen der 
Betriebsparameter werden gleichfalls registriert und 
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durch entsprechende Veranderung der 
Stickstof f konzentration sowie der Zugabemenge von 
Zusatzstof f en korrigiert. Als Nebenprodukte warden 
wichtige verf ahrenstechnische Kenngrossen^ wie die 
Stickstof floslichkeit der Legierung, der 
Stoffuber gangs koeffizient unter konkreten 
Betriebsbedingungen sowie eine laufende Diagnose der 
Undichtigkeit der Anlage geliefert- Die auf diese Weise 
gewonnenen Daten konnen statistisch ausgewertet und zur 
Optimierung der empirisch ermittelten RechengroBen und 
Korrelationen des Steuerprogramms genutzt warden 
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ZUSAMMENFAS SUNG 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Erzeugen einer 
Metallegierung, bei dem der Metallegierung in einem 
Behaiter unter Oberdruck ein bestitnmter, gewiinschter 
Gehalt an einer im Normal zustand gasformigen 
Legierungskomponente zugefuhrt wird. Dabei ist das 
Verfahren derart ausgebildet, dali eine exakte Zulegierung 
einer an sich gasformigen Legierungskomponente .zu einer 
in einem Druckbehalter unter Oberdruck gesetzten 
Stahllegierung ermoglicht ist. 



Die Veroffentlichung soli ohne Figur erfolgen, 



SI/cs 990680 




4 



t 

Jt 




TWS PAGE BLANK (»«.«, 




